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ABSTRACT 
Synthesis and characterization TiO2 pillared deoiled spent bleaching clay (DSBC) with rarasaponin as 
surfactant has been conducted. The activation of DSBC was performed by H2SO41N . Characterization had 
been conducted use X-Ray Diffraction, Flourescent Diffraction, Fourier Transform Infared Spectroscopy and 
Scaning Electron Microscopy. The results showed cristalinity of TiO2 pillared deoiled spent bleaching clay 
had increase until 72,5014 % after calcined 500 
o
C and expected there is Ti on layer based on SEM analysis. 
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PENDAHULUAN 
Dalam pengolahan minyak kelapa sawit 
terdapat beberapa tahapan yang harus dilalui 
seperti penghilangan getah kelapa sawit, 
penetralan, pemucatan dan penghilangan bau. 
Dalam proses pemucatan digunakan suatu 
material berpori seperti lempung (tanah liat) [1]. 
Pengolahan kelapa sawit di Indonesia pada tahun 
2016 menyentuh angka 34 juta yang diperkirakan 
terdapat 34 ribu sisa lempung pemucat (Spent 
Bleaching Clay) yang terdapat di Indonesia [2]. 
Spent Bleaching Clay (SBC) digolongkan sebagai 
limbah buangan berbahaya (B3) berdasarkan PP 
No. 18 tahun 1999, karena terdapat kandungan 
minyak 20-40 % yang dapat memperburuk 
kualitas tanah dan udara [3][4] dan dalam 
menanggulanginya perusahaan hanya 
membuangnya ke landfill[2]. 
Untuk menanggulangi hal tersebut telah 
dilakukan beberapa penelitian seperti pemanfaatan 
SBC sebagai adsorben hingga template reaksi 
fotokatalitik namun sebelum digunakan kembali 
SBC perlu melewati tahapan ekstraksi terlebih 
dahulu untuk menghilangkan minyak yang 
terdapat dalam material tersebut agar dapat 
digunakan kembali, SBC akan berubah menjadi 
deoiled spent bleaching clay (DSBC) setelah 
melewati tahapan tersebut [5]. Untuk itu dalam 
jurnal ini akan melakukan pembuatan dan 
karakterisasi deoiled spent bleaching clay (DSBC) 
terpilar TiO2 dengan penambahan surfaktan 
rarasaponin untuk meningkatkan basal spacing 
dari material tersebut [6]. Kedepannya, 
diharapkan material ini dapat digunakan sebagai 
material fotokatalis limbah tekstil cair. 
Dalam pengerjaannya, material fotokatalis 
ini akandikarakterisasi dengan menggunakan X-
ray Fluorescence (XRF), X-ray diffraction (XRD), 
Fourier transform infrared spectra (FTIR) dan 
scanning electro microscopy (SEM). 
 
METODE PENELITIAN 
Bahan yang digunakan adalah TiO2, Spent 
Bleaching Clay, etanol 96 %, H2SO4 1N, buah 
klerak, n-heksan dan aquades.  Peralatan yang 
digunakan dalam adalah peralatan gelas standar 
laboratorium kimia, oven merek kirin, kertas 
saring, pH indikator, ayakan 100 mesh, 
aluminium foil, nercara analitik, ultrasonic 
cleaner (Delta D86H), SEM JEOL JSM 501 LA, 
XRF Shimadzu edx 900 HS, XRD Shimadzu 700, 
FT – IR 501 Shimadzu. 
 
Ekstraksi Buah Klerak 
Buahklerakdikeringkanselama 4 hari, 
laludihancurkanhinggamendapatukuran 80 
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yang didapatdipisahkandengan evaporator 






Ekstraksi Minyak Pada SBC 
SBC dipanaskan dalam oven pada suhu 105 
o
C selama 150 menit. Rasio antara SBC dan 
hexane yang digunakan sebesar 1:2 (g/g). 
Campuran tersebut dimasukkan ke dalam 
ultrasonic cleaner( menggunakan frekuensi 42 
kHz, tegangan 235 W) pada suhu 55 ± 2 
o
C 
selama 30 menit. Hasil ekstraksi disentrifugasi 
pada 1000 rpm selama 5 menit. Dihitung % 
kandungan minyak SBC, setelah proses ini SBC 
akan diberi nama DSBC (deoiled spent bleaching 
clay) 
 
Pembuatan DSBC Terpilar TiO2 
DSBC perlu diaktivasi terlebih dahulu 
dengan menggunakan H2SO4 1N dengan 
perbandingan 2:1 (gr/gr) lalu direfluks selama 2 
jam dengan suhu 96-98 
o
C, Spent bleaching clay 
yang telah teraktivasi dicuci dengan aquades 
hingga pH 7. Lalu dikeringkan dalam oven 
dengan suhu 105
o
C selama 1 jam dan diberi nama 
DSBC-A 
DSBC-A kemudian diberi surfaktan 
rarasaponin dengan rasio campuran rarasaponin, 
aquades dan DSBC-A sebesar 1(g): 50(g): 10 (g). 
Campuran tersebut di refluks selama 24 jam 
dengan suhu 28 
o
C. Hasil yang didapat akan 
dipisahkan dan diberi nama DSBC-S 
DSBC-S akan dipilarkan dengan 
TiO2dengan mencampurkan 0,4 g TiO2 ke dalam  
gelas kimia 100 mL yang telah terisi 1 g deoiled 
spent bleaching clay  (DSBC-S). Kemudian 
ditambahkan dengan 6 mL etanol  95 % disertai 
pengadukan dengan menggunakan pengduk 
magnet selama 5 jam. Campuran kemudian 
dipisahkan dengan cara sentrifugasi yang 
dilanjutkan dengan pengeringan  pada suhu 120 
o
C selama 5 jam. Lalu dilanjutkan pada tahap 
kalsinasi pada suhu 500 
o
C selama 2 jam 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN  
Karakterisasi dengan XRF 
Pada tabel 1 dapat dilihat bahwa terjadi 
peningkatan logam Si dan pengurangan logam Ca 
serta Mn. Hal itu dikarenakan logam logam 
tersebut larut saat proses aktivasi dengan 
menggunakan larutan H2SO4  1N. penggunaan 
H2SO4 sendiri bertujuan untuk membuka prori-
pori pada material DSBC dengan melarutkan ion-
ion berukuran kecil yang terdapat 
dipermukaannya[7]. Selain itu pengotor lain 
seperti SO3, P2O5, logam Cr dan Cu juga 
mengalami penurunan. Hal ini diduga karena 
logam tersebut larut dalam proses aktivasi yang 
mengakibatkan pori-pori dari material semakin 
terbuka. DSBC-A selanjutnya akandipilarisasi 
 




Fe2O3 CaO K2O SiO2 MnO SO3 ZnO P2O5 Cr2O3 CuO 
DSBC 28,618 21,713 3,599 29,363 0,522 2,276 0,059 13,711 0,105 0,034 
DSBC-A 28,077 2,346 4,076 63,493 0,143 1,674 0,071 - 0,097 0,024 
 
Karakterisasi dengan FTIR 
Jurnal Kimia Mulawarman Volume15 Nomor1November2017 P-ISSN 1693-5616 
Kimia FMIPA Unmul  E-ISSN 2476-9258 
     
 
Kimia FMIPA Unmul   7 
 
 
Gambar 1.Hasil Analisa FTIR 
Hasil analisa gugus fungsi menggunakan 
FTIR dilakukan dengan menginterpertasikan 
puncak-puncak serapan dari spektrum inframerah. 
Penambahan surfaktan berhasil dilakukan dengan 
adanya puncak serapan khas grup karbonil yaitu 
gugus C=O streaching pada rentang gelombang 
1720,50 cm
-1 
yang tajam. Serta puncak serapan C-
CH2streaching diwakili oleh spektrum dengan 





 untuk gugus fungsi aromatik 
C=C streaching[8]. Struktur dari 
montmorrilonitejuga tidak mengalami perubahan 
dengan adanya spektrum dengan puncak serapan 





merupakan serapan khas Al-OH streaching dan 
Si-O Streaching. Hal ini juga diperkuat dengan 
adanya muncul serapan pada panjang gelombang 
796,60 cm
-1 
yang merupakan karakteristik dari 
SiO2. Gugus fungsi C=O  dan C-O ester 
merupakan gugus fungsi utama dari rarasaponin 
dan dikatakan penambahan surfaktan telah 
berhasil dilakukan. Setelah pemilaran TiO2 dapat 
dilihat bahwa fotokatalis Ti-DSBC kehilangan 
gugus fungsi C=O yang ditandai tidak ada serapan 
pada panjang gelombang 1720,50 cm
-1
. Serapan 





mengindikasikan bahwa molekul H2O berkurang 
dan digantikan dengan TiO2. Serapan pada 
1053,13 cm
-1
menandakan adanya SiO2 tetrahedral, 
hal ini mengindikasikan bahwa struktur Ti-DSBC 
tidak banyak mengalami perubahan setelah 
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Gambar 2.Hasil XRD pada DSBC-A dan Ti-DSBC 
Dari Gambar 2 (a) dapat dilihat pola XRD 
dari DSBC-A yang menunjukan munculnya 










nilai hkl; [101], (012); (104); (110) dan 
(112)memberikan informasi bahwa jenis mineral 
yang terkandung dalam sampel tersebut 







dengan   hklpada 
(100), (110) dan (101) mengindikasikan adanya 
SiO2  dengan sistem kristal heksagonal, sedangkan 







hkl(012), (104) dan (112) mengindikasikan logam 
Al2O3dengan sistem kristal rombohedral. rectorite 
merupakan salah satu nama dari jenis-jenis  Na-
montmorrilonite yang tersusun dari lapisan 
dioktahedralmika dan lapisan 
dioktahedralsmectite dengan perbandingan 2:1 
yang terhidrat oleh molekul H2O. Rumus molekul 
dari rectoritesendiri Na.Al4(Si , Al)8.O20.(OH)4. 
H2O atau nama umumnya allevardit[9]. Layer 
rectoritememiliki ketebalan dengan ukuran 
panjang 40 µm dan lebar 5 µm. Ukuran ini 
menyebabkan ukuran dari rectorite ini lebih besar 
dari pada ukuran layer montmorrilonite pada 
umumnya. Pada Gambar 4.5 dapat disimpulkan 
material tersebut siap untuk dipilarisasi, karena 
dengan nilai amorphousitysebesar 44,1054 %. 
Material ini cenderung lebih amorphous sehingga  
memungkinkan untuk mensubtitusi logam ke 
dalam rongga material tersebut.  
Pada Gambar 2 (b) menunjukan hasil XRD 
Ti-DSBC, berdasarkan JCPDS no. 88-1175 
material Ti-DSBC memiliki logam Ti berjenis 
rutil dengan bentuk geometri tetragonal, hal ini 







 dengan nilai 
hklberturut turut (110), (101) dan (211) [10]. 
Sedangkan penyusun utama dari DSBC (rectorite) 
yaitu SiO2 dan Al2O3 muncul pada 2θ = 42,4490
o
, 
68,3161 dengan hkl(111) dan (311) menunjukkan 
adanya pergeseran logam SiO2 dan 2θ = 25,5779
o
 
dengan nilai hkl(012) menunjukan adanya logam 
Al2O3, dapat disimpulkan bahwa pergeseran 2θ 
dan  d-spacing yang lebih besar pada Ti-DSBC 
menunjukkan bahwa adanya perbesaran rongga 
antar lapis material sehingga dapat diasumsikan 
TiO2 dapat terpilarkan dalam ruang antar lapis 
material DSBC. Material Ti-DSBC juga 
mengalami peningkatan derajat kristalinitas 
menjadi72,5014 % yang mana nilai ini lebih besar 
bila dibandingkan dengan  DSBC-A yang 
memiliki derajat kristalinitas sebesar 55,8946 % 
[11]. Nilai derajat kristalinitas yang berbeda 
tersebut dikarenakan material Ti-DSBC telah 
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Gambar 3.Mikrograf SEM dari DSBC-A perbesaran 10.000 kali 
 
 
Gambar 4. Mikrograf SEM dari TI-DSBC perbesaran 10.000 kali 
Gambar 3 diperoleh morfologilayer dari 
DSBC-A yang terlihat memiliki ukuran distribusi 
partikel sama. Dari gambar tersebut dapat dilihat 
pula bahwa tersediarongga yang memungkinkan 
untuk dimasukkan logam-logam. Layer tersebut 
diduga sebagai rectoritedan memiliki 
kemungkinan untuk dimasukkan logam Ti. 
Gambar 4 diperoleh morfologi Ti-DSBC 
yang terlihat perubahan ukuran partikel dan 
diduga terdapat logam Ti berwarna putih yang 
menempel pada layer DSBC-S. Dari gambar 
tersebut juga dapat dilihat bahwa ukuran dari 
setiap partikel jauh lebih seragam bila 
dibandingkan dengan partikelDSBC-A. Hal itu 
dikarenakan material Ti-DSBC telah mengalami 
proses kalsinasi yang membuat kristalinitas dari 
material tersebut meningkat. 
 
KESIMPULAN 
Hasil analisis XRD berupa meningkatnya 
kristalinitas dari material Ti-DSBC menjadi 
72,5014 % yang sebelumnya hanya sebesar 
50,0556 % dan menurut JCPDS no. 88-1175 
merupakan logam Ti berjenis Rutil. Hal ini 
diperkuat dengan data SEM yang menunjukkan 
morfologi permukaan pada DSBC-A ukuran 
partikel tergolong sama dan  adanya rongga pada 
material tersebut. Namun pada material Ti-DSBC 
terlihat ukuran partikel menjadi lebih kecil dan 
terdapat partikel lain berwarna putih pada pori Ti-
DSBC yang diperkirakan sebagai logam Ti. 
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